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Prepn. of sprayable cationic bio-polymer for use in compsns. for care of hair and body - 
comprises degrading chitosan in aq. hydrogen peroxide soln* and dissolving in polar medium, 

giving colourless prod. 

Patent Number : DE19537001 

International patents classificaUpn : A61K~007/06 C08B-037A)8 

' Abstract : 

DE19S37001 A A sprayable cationic bio-poLymer is prepd. by degrading chitosan with an aq. H202 soln. in a mixer, and then dissolving in a polar 
medium 

Pref. degradation is at 30*70 deg. C. The polar medium is water, glycol or acetic acid, and the ami of degraded chitosan dissolved is 0.1 wt.%. 
USE - Use of the bio-polymcr in prepn. of spray compsn. is claimed Application is to compsns. for care of the hair and the body, esp. hair ^rays. 
ADVANTAGE - Treatment is at low temp, and gives a lightening of the colour. Dil. (1-5 wt.%) solns. in water or organic acid solns. have a low 
viscosity and can easily be sprayed, and are pale in colour and stable. (Dwg.0/0) 
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Prufungsantrag gem. S 44 PatG ist gestellt 

@ Verfahren zur Herstellung verspruhbarer kationischer Biopolymere 

@ Es wird ein Verfahren zur Herstellung verspruhbarer 
kationischer Biopolymere vorgeschlagen. bet dem man 
putverformige Chrtosane in einer Mischvorrichtung mit einer 
waKrigen Wasserstoffperoxidlosung abbaut und anschlie- 
&end in polaren Median aufldst. Die Produkte sind dunnflus- 
sig und lessen sich daher auch in Sprayrezepturen. bei- 
spielsweise Haarsprays. einsetzen. 
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Die folgenden Angaben eind den vom Anmelder eingereichten UnterUgen entnommen 
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HO NHj CHjOH 



JiL rf. ^" " Hydrokolloiden. die im Bereich biologischer pH-Werte negativ geladen sind. 

stellen Chnosane unter diesen Bedingungen kationische Biopolymere dar. Die positiv gSwn SsIm 

riiSLtzT* •^°^'P''«K«™"»'"' "ch .is Verdfcker in amphoteren/kationischen Tensi^eShen 

billigc Rohstoffe m groBen Mengen zur Verfflgung stehea Das Chitin wird dabei fiblicherweise ziinadm duiSh 
Zusatt von Basen deprotemiert. durch Zugabe von MinerabSuren demineralUiert undlSBI^ h SlS^uga^ 
« Molekulargewichte flber ein breites Spekr^lrtrSAt^SStl 

- w«ir:::sj^^^^^^ sin- beupie^we^r;; 

ren eme zu hohe ViskositSt auft^eisen, so dafi die Einarbeitung von CWtosan. tkSnySS^S^SSr 

Die Aufgabe der Erfindung hat daher darin bestanden. ein Verfahren zur Herstellung von kationischen 
BK,polyjneren. speziell Chitosanen. zu entwickeln. deren LSsungen gleichzeitig nie<ESSk^ rind. riSach 
50 verspruhenlassenundeinevorteilhahhoheFarbqualitataufweisen. «=unBYisiios sina sicn emf ach 

Beschreibung der Erfmdung 

^J^^f^T^^f ^'f'"''""? ein Verfahren zur Herstellung verspruhbarer kationischer Biopolymere. bei 

wSrf ^"''''Tk'''' '^"."^^ ?eh?»den. daB die nachtragliche Behandlung von trockenen Chitosanpulvem mit 
J^Sn K ''I'T,'''''' r^.'"' ™"g«:»'?™«:hem schon bei niedrigen Temperaturen nicht nur zJdneJ 
deutlichen Farbaufhellung fflhrt. sondem gleichzeitig auch ein Abbau stattfmderso daB Produkte ^ ten 

rw,n L ,1'^ ? ve^pruhen lassea Da das Verfahren vorzugsweise bei neutralem bzw. durch <£ 
SStulfg v^iSSr " durchgefuhrt wird. ist mi, dem Peroxidabbau auch keine zusatzliche 
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Die Auswahl der Chitosane auf die sich das Abbauverfahren erstreckt, Ist an sich unkririsch. Das bedeutet, daB 
weder Deacylierungsgrad noch das m.ttlere Molekulargewicht der Biopolymere einen signifikantcn EinfluB auf 
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Beschreibung ^ ^ 

t 

Gebiet der Erfindung 

Die Erfmdung betrifft ein Verfahren zur Herstellung verspruhbarer kationischer Biopolymere durch Abbau 
von Chitosanpulvem mit Wasserstoffperoxid. 

Stand der Technik 

haSrrir„m"„Sr''*lf." ""^r:'^."'*^'' Gn,ppe der Hydrokolloide gezahlt Chemisch betrachtet 
-tlm:tu":;eSa)^^^^^^^^ unterschiedlichen Molekulargewichtes. die den - idealisierten 

CHjOH HO NHj 

I I I 

/^"^ ^CH-CH 

CH-CH ^CH-O 
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^iP r«ultierende Viskositat. Farbe und Swbilitat der Produkte haben. Im Hinblick auf die KorngrdBe des 
SLermeJrSo«S« sfch 1^ Vorteilc fQr mikrokristalline Produkte ergebea dod> auch der Emsae 
vo^^hosanS konv^n^^^^^ KomgrSBenverteilung. wie sie beispielsweise bei der Spriihtrocknung. He.B- 
^^mSSTJ^nVX oSriertrocknuS. gegebenenfalb nach anschlieBender mechanischer Zerklemerung und 
luToiS52Zg^l^^^^^ zu ausge'zeichneten ProduktqualltSten. Des weiteren bt das Verfahren auch auf 

Wasserstoffperoxidldsung 

Als Abbaumittel kommen WasserstoffperoxidlSsungen des HandeU in Betradit^ die einen Aktivsubsunzge- 
hah von 25 bt S und vorzugsweise 35 bis 50 Gew.-% aufweisen. Sie werden flbhcherwe«e .n emer Konzentra- 
tion Z oiS bis 10. vorzugsleise 0.1 bis 5 Gew.-% - berechnet aU 100%iges WasserstoffperoxKi und bezogen 
auf die Chitosane — eingesettt 

DurchfflhrungdesPeroxidabbaus 

Es hat sich als besonders vorteilhaft erwiesen. den Peroxidabbau bei niedrigen Temperaturen, beispielsweise 
in, BerSch Von 30 bis 70 und vorzugsweise 45 bis SS'C durchzuf flhren. Hierzu legt man das Outosanpulver. d« 
LTne Re«feuchtc von 5 bis 35 Gew.-% aufweisen kann. in cinem Mischer. beispielsweise einem Pnugschami- 
Kher d?fl iSlige oder einem Drais-Mischer vor und gibt die entsprechende Menge Wasseistoffperoxjdl6- 20 
sung zu. Falb erforderlich. kann das Produkt anschlieBcnd einer weiteren Troctaung unterworfen werden. 
ObUcherweise wird der Abbau Qber einen Zeitraum von 0.5 bis 5. vorzugsweise 1 bis 3 h durchgefuhrt. Es werden 
praktisch farblose. lagerstabile Produkte erhalten. deren LSsungen sich leicht verspruhen lassea 

Polare Medien ^ 

Ak Keeienete L6sungsmittel fflr die abgebauten Chitosanpulver kommen Wasser und organische SSureiij 
vorzu^ weL Glycol- oder EssigsSure in Frage. Oblicherweise I6st man die Pulver m Mengen von 05 bis 5 und 
vorzugsweise 1 bis 3 G«w.-%. 

Gewerfoliche Anwendbarkeit 

L6st man die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltiichen Chitosanpuhrer in Wasser oder organi- 
schen Sauren. zeigen die 1-bis 5-gew.-%igen Lflsungen eine fiberraschend niednge Viskositat und lassen sich 
leicht versprOhea Sie sind zudem praktisch f arblos und lagerstabiL Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren 
erhalUichen kationischen Biopolymere eignen sich daher - sowohl als Pulver ab auch m Form bcsagter 
LosunEen - als Rohstoff e fOr die HersteDung von Mitteta zur Haar- und Kdrperpflege. m denen sie m Mengen 
von ol bis 10. vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% - bezogen auf die Minel - enAalten sein k6nnen. Em werterer 
Gegenstand der Erfindung betrifft daher die Verwendung der nach dem beschnebenen Verfahren erhalUichen 
Chitosane zur Herstellung von SprayrezeptureainsbesondereHaareprays. ^ . , . u.*- 

Die folgenden Bcispielc sollen den Gegenstand der Erfindung nBher erttutem. ohne ihn darauf einzuschran- 
kea 

Beispiele 
Beispiel 1 

In einem Rugscharmischer der Fa. l^ige wurden lOOg ein« >«^'«=ht rosagefaAten ttitoMnpulve^ 
feuchte 10JGew.-%. Viskositat der l-gew.-%igen waBngen L6sung bei pH - 5 : 3500 mPa • s) und 27.5 g 
Wa«er vorgelegL Hierzu wurden 03 g einer 50.gew.-%igen Wasserstoffperoxidldsung bei einer Temperatur 
von 55»C eegelKa Der Ansatz wurde Ober einen Zeitraum von 90 min intensiv vermischt AnschheBend wurde 
lin praktiKh farbloses Produkt erhaltea Die l-gew..%ige waBrige L6sung zeigte nur noch eine Viskositat von 
63 mPa • s (Brookfield RVF, Spindel 4 bzw. 1. 10 UpM. 20»C). 

Beispiel 2 

In einem Rugscharmischer der Fa Lodige wurden 100 g eines leicht 
feud,« 5wGeV:%. ViskosiUt der l-gew.-%igen waBrigen LSsung bei pH - 5 : 3500 mPa • «) 2/^8 
WaS" voTgelegt Hierzu wurden 9 g emer 50-gew.-%igen Wasserstoffperoxidldsung be. «"?^I«^'*^^'2n 
gegeben. D^r Ansatz wurde Qber einen Zeitraum von 90 min mtensiv ^^"^^Jj^^]^^'^^''^ 
praktSSrtloses Produkt erhalten. Die l-gew..%ige waBrige l^sung ze.gte nur noch erne Viskositat von 20 
mPa • s(BrookfieldRVF.Spindel4bzw.l.lOUpM.20°C). 

Beispiel 3 

InTabelle 1 1st eine typischeSprayrezepturwiedergegeben-.Prozentangaben als Gew.-*. 
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Tabelle 
Sprayrezeptur 









Cctiol®OE 


Dic^iyl Ether 


5,0 


Cctiol® LC 


Coco Capryl C^rylate 


5 0 


Emiilgade® S£ 


Glyceryl Stearate (and) Ceteareth 20 (and) 
Ceteaieth 12 (and) Cetyl Alcohol (and) 
Cetyl Pahnitate 


4^ 


Eumulgin® Bl 


Ceteareth20 


1.0 


Chitosan gemaS Bsp.I 




5,0 


Wasser, Konservierungsmittel 


ad 100 



PatentansprOdie 

1. Vcrfahren zur Herstellung vcrspruhbarcr kationischer Biopolymere. dadurch gekennzeichnet, daB man 
pulverfdrmige Chitosane in cincr Mischvorrichtung mit eincr waBrigen WasseretoffperoxidlSsung abbaut 
undanschlieBendinpolarenMedienaufldsL 

Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man den Abbau bei Tempcraturen iro Bereich 
von^Dis/O CdurcnfuhrL 

3. Verfahren nach den AnsprOchen 1 und 2. dadurch gekennzeichnet. daB man als polare Medien Wassem 
Glycol- Oder Essigs&ure einsetzt 

4. Verfahren nach den AnsprOchen I bis 3. dadurch gekennzeichnet daB man die abgebauten Chitosanpul- 
vermMengenvonO.1 bis5Gew.-%l5st 

5. Verwendung der nadi dem Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4 erhiltlichen kationischen Biopolyme- 
re zur Herstellung von Sprayrezepturen. 
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